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Bescfareibung 

ite ViSSSfg!^ Warmedfiomstoffe auf Basis von Aerogelen. ein Verfahren zu ihrer HeBtdtong mri 

fiattoniing aer FlQssigkeit unter watgehender Erbaltung der Gelstruktur hergestdlt werden. 

Nadi emer enger gefaSten Definition (sielie z. R Cesser und GoswannL Chem. Rev !«» m 7fi« ^m^.w* 
nm^««;iWeJen M«erialien. bei d^en die Flusdgkeit a^is dem^ S^oS^S^' 
» dS^H^^-Sf^^' Geltrocteung unter unterkritischen Bedingungen von Xerogelen 

Erfindung umfassen aU diese Materialien und kSnnen auBer Liift aucfa b^biee andere 
CSasew^ten. Die Case kSnnen anch unter Vabmm aus den, Aerogel entfemt werioT 
vJ^^^^v^^ T Porositaten von iiber 60% und Diditen unter 0^ g/cm3 ^ 

, S^SSffieSS^^eSt^SSSb? ^^^^ 

.{i'^.S^''"^ Nacht«b sind beispielsweise in der EP-A 0 340 707 und DE-A 44 37 424 aerosellial- 

^'^ ^"^^ ^ Bindenrittel enthaken. Um zu medLSSS- 

^^S^i^rB Df ^t^TT^^i^\^ ^ Bnbau von Fasern^^^ 

^^^^A- ^ ,^ Verfahren haben jedodi den Naditdl, daB dorch den Einbau von 
FrandstoHracLeWarmdeitfitag^ ™renawiianDanvon 

^iS^t^Z^^^^' «!) Verfal^n zur He«tellung dflnner Aen>gelfilme auf 
^T^a^ten. wobei ak eme mogliche Anwendnng die wanneisolierende Veridddung von Gebauto 

«S:^wZifrirr''^1 S^f!^ ^ Aerogele auch als dOnne Scfaicht auf flenblen Foiiea aufbrin- 
h^vX>^^^^^^^^ T medianischen StabiKtSt herstellen lassea 

InderDE.A38440rasmdmit Kieselgel bescMditete FoBen beschrieben, die zudem ph^S^ VerWn. 
dungen entialten. Zu ihrer HersteHung wild in einem Ftettenbehalter eine W^^S^ dfc^l^adl 
photoctaomen Subsuu.2«i biszu5% Polyvinylalkoho! enthSh. vorgelegt Uv^^S^^^^^. 
wSf^r^^^' fT- hindurchgefuhrt und aJden hierbef™^^ H^SS 

^^^i^t^ff^"^^^ aafgespriiht. wobei sich Kieselgel abscheidet Die so bescS^^ 
hS^^J^^^^ut <?■ "«i emem Dnidc von OH bis 05 bar unterzogen. Bei diesem ^Stogsw^ 
^ emsteht jedoch kem Prodnkt nm Gelstndctur. es handeh sich also niS nm eine 

GegMistand der Erfindimg ist daher eine beschichtete Folic, entfaaltend eine Aerogdsdiicfat 
GtSSLSSS ^»»»''7?^onn der erfindungsgemaBen FoBe ist das. vt^zngswebe als Pnlver oder 
^nulat vorhegende. Aerogd m die FoBe eu^escfalossen. Das Aen«d 1^ 

^^Wee^dm^emaB besdiichtete FoEe weist neben enwr gering^ 

^£^J^^^"^ nut einem geringen Verfastfetor. eignet sie sid. 

n»Fn P?KenmateriaBen, wie Polyester, bdspiebweise Polyethylenterephthaht 

SSS^i^i^T^r^'^x'^'^T' pnoph"^. Polyolefine, beispielsweise PolSyl^o^o- 
Sm^/^riST^ P0lymethyKmeth)aciylate. Poiyvinylddorid, Polyamide und Polycarbonate, vKmoSSI 
«Zfi?^^^ ™ a%emem«i unkritisdi sind. Die FoUen kdnnen auBo^Fas^ (t B gES) 
«^a^g^tsu«lMetaBfoBea.beispielsweisea^ 

Bevoraugte FoHenmateriaBen sind Polypropyiai- und PolyethylenterephflHdatfihneL wobei biaxial orientierte 

bevorzugt sind Vortdlhaft sind ^ 

Die Fofie kann auch bednidct oder gefarbt scin. 
beSSnS^aK^rlSai^'^ werden die Fihne vorzugswdse nadt dem Fad«»tnn 

vJS3L?dSS>^^^^^^^ An±K«Oo»nen oder Itninen. oder d„e 

Die K) yorbereiteten FoDen haben im allg«9neinen erne Didce von 5 bis 1000 um. 
Ef!S^StZ,t*^^rJ^ -^^ ^ ."^destens eine der Fofien zur Mehmg besomterer optisdier 
l^ri^ «rf^k^??""* ^ """"^ bevorzngten AnsHlhnmgsform wefetdie Fblie dne 
t^m^T^^^ ^ ^ Transmission von geriditetem Udit je nadi Einfallswinkd variiert Dies^E^ 
kann Z.R. dnrdi Verwendung emer Folie endelt werden, die zu dnem gedneten Pnm^kt^^fi 
Jg^hnartiges ProfilWobd durch dieses ProfH LaSi entstdtea V^S^ riSf ffiSfl^W » 
ang«»rdnet. daB ihre Kanten mogfidm senkr«dit zur Einfallridtfmig des Udits ^tanfealfe m^ WdS 
zwBchen UJrtqndle mtd FoBe tritt an den geneigten Ftedien dne^Sdir oder^SSi FwSi™^ 
dam« wemger Oder mehr Tnmsmission aut Daduidi kann z. a bd der Vem^uStol.^^ 
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ten WSnnedSnxmimg eine hohe Transmissioxi bet niedrigem Stand der Sonne und eine niedrigere Transmission 
bei hohem Stand der Sonne erzielt werden. Die Strukturierung der Folie kann, z.E zur Vermeidung von 
Vefsdunutning durch Stanbablagenmgen auf der dem Aerogel abgewandten Sehe durcfa dne wdtere ebene 
Fofie abgededct son. 

Die erfindungsgemSfie besducfatete Folie entfaah vorzugswdse Aerogele nut Porodtfiten Gber 60%, vorzugs- 
weise uber 70%, besonders bevorzugt uber 80%. Die Dichte des Aerogels liegt bevorzugt unter 0,4 g/axt'. Die 
Porosit&t ist dabei als prozentualer Anteil des Porenvolumens am Gesamtvolomen des Aerogels definiert 

Die Wanneleitfahigkeit des Aerogels soQte vorzugsweise w^iiger als 40 mW/mK, bes o n d e r s bevorzugt 
weniger als 25 m W/mK, betragen. 

Die erfindungsgemaB vOTirendeten Aerogele werden im allgemeinen erlialten» indem 

a) ein Sol hergestdlt wird, 

b) dem Sol gegebenenfalls Fasem zo gesetzt werden» 

c) das in b) erhaltene Sol in ein Gel Oberfuhrt wird, 

cQ die in dem Gel enthaltene Flussigkdt ausgetauscht wird, mid 

e) das in d) erbahene Gd so getrodmet wird, daS ein Aerogd entstdit 

Als Ausgangsmaterial fOr Sdiritt a) dienen fOr die Soi-Gd-Tedmik geeignete Metalloxidverbtndungen. insbe- 
sondere Si- and Al-Verbindmigen (CJ. Brinker, G.W. Sdierer, Soi-Gel-Sdence, 1990, Kapi 2 mid 3) wie Si- oder 
Al-AIkozide^ Wassergla^ organisdie Polykondensate auf Basis von Melaminformaldehydharzen (US- 
A-5,086,D85) oder Resordnfoimaldefaydharzen (US-A-4jS73,218) oder Misdiungen derselben. Wdterfain kann 
das Sol aus partikulfirem oder koltoidalem Si- oder Al-Oxid bestehea Bevorzugt eingesetzt werden Si-Verbin- 
dungen, insbesondere Wasser^as. 



■ 









Gruppen werden im folgenden Oberfiadiengnippen genannL Typisdierwdse tragen Solpartikd aus Si- oder 
Al- Verbindungen hydrophile Hydroxylgruppen (OH). HersteQungsbecfingt kdnnen audi nodi Reste von Alkoxy- 
gruppen (OR) voriiegen, wenn Alkoxide als Ausgangsmaterial eingesetzt werden (CJ. Brinker, G.W. Sdierer, 
Sol-Gd-Sdence. 1990, Kap. 10). 

Setzt man dem Sd vor der Gelherstellung ein IR-TrQbungsmittel, z. & RuBy Titandiozid, Eisenodde oder 
Zirkondioxid zn, so kann der StraUungsbeitrag zur WSrmddtfihigkdt rednziert werden. 

Zur Enddong einer Faibung k6nnen gegebenenfalls Farbstoffe und/oder Farbpigmente zugesetzt werden. 

Im Sdiritt b wird gegebenenfalls ein Fasermaterial zugesetzt 

Als Fasermaterial konnen anorganisdie Fasem, wie Glasfasem oder Mineraffasem, oi^ganisdie Fasem, wie 
Polyesterfasem, Aramidfasem, Nyk>nfasera oder Fasem pflanzlidien Ursprungs, sowie Gemisdie dersdben 
verwendet werden. Die Fasem kdnnen audi besdiiditet sein, z. B. Polyesterfasem, die mit einem Metall wie 
Aluminium metalUsiert sind. 

Bevorzugt sind Glasfasem sowie Fasem aus dem Material, das als Rohstoff fur die unbesdiiditete FoEe dient 

Die Beschiditung kann audi einer besseroi Anbindung des Aerogels an die Fasem dienen, in Analogic zu sog. 
'coupling agents' auf Glasfasem in glasfaserverstSrkten Kunststoffen, 

Durdi den Zusatz des Fasermaterials kann audi ein optisdi ansprediendes Ersdieinungsbild der besdiidite- 
ten F(^e errddit werden. 

Urn eine Erhdhung der Wanneleitfahigkeit durdi die zug^benen Fasem zu vermdden, soUte 

a) der VolumenanteO der Fasem 0,1 bis 30%, vorzugswdse 01,1 bis 10% betragen und 

b) die Warmeleit^higkeit des Fasermaterials so gering wie mdgGcfa, voizugsweise < 1 W/mK, sein. 



a) niditmetallisierten Fasem vorzugsweise 0,1 bis 30 und/oder bd 

b) metallisierten Fasem vorzugsweise 0,1 bis 20 |im betragexL 



Der Strahlung^eitrag zur WSrmdeitfafaigkdt kann wdter dadurdi n 
sem. z. K mit RuB gesdimrzte PET-Fasem, verwendet werden. 

Die medianische Festigkdt der Aerogelsdiidit wird wdter durdi LSnge und Verteilung der Fasem im 
Aerogd beeinflufit 

Die Fason kdnnen z. B. als einzelne Fasem ungeordnet oder ausgeriditet eiogebradit werden. In diesem Fall 
soDten sie, um eine hinreidiende Festigkdt des Verbundstoffe zu gew&hrletsten, vorzugsweise mmdestens 1 cm 
langsein. 

Zm besseren Dispergierbarkdt der Fasem bzw. Benetzung des Vlieses konnen die Fasem mit einer geeigne- 
ten Scfalichte besdiiditet seia Die Beschiditung kann auch einer besseren Anbindung des Gels an die Fasem 
dienen. 

Die Oberfufarung des Sols in etn Gd (Schritt c) kann znm Beispid durdi Hydrdyse und Kondensation von Si- 
oder Al-Alkoziden, Gelieren von partikularem oder kolloidalem Si- oder Al-Oxtd oder einer Kombination daeser 
Methoden erfolgen. Die Herstellung von Si-haltigen Gelen wird beispidsweise in der WO 93/06044 besdirid)en. 
Die Herstdbmg der orgamschen Gde vnrd z. B. in der US- A-5,086,085 und der US-A^37^18 besduieben. 
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Bd der Verwendung hoher Volumenantcfle von Fasem mit hoher Dichte^ wie z. B. Glasfasem, kdnnen auch 
Dichten bis zu 0J9 g/cm^ auftreten. 

Durdi gedgnete Wahl von Faserdurdimesser und/oder -material kann der Strahlungsbdtrag zur Wanneleit- 
fahigkeit reduziert und eine grofiere medianische Festigkeit erzieh werden. Dazu soli der Faserdurdimesser bd so 



iert werden, dafi IR-getrubte Fa- 55 
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^ "l^?*^**, ^ Sol verwendet wurde und der pH-Wcrt mit einer Mineralsaure vcrandert 

wurde, soDte das Gel mit Wasser elektrolytfrei gewaschen werden. veranaert 

Eine Zugabe von Fasern kann, insbesondere im Fall von Enzelfasern auch wahrend der Gdbadime erfokeiL 
wenn das Sol schon erne hohe Viskositat erreidit hat. aber noch nicht f est ist «no«S«i, 
jL^J^ri^^S^f"^^^^ c) Oder cO (^tene Gel altem zu lassen, urn die Gelfcstigkeit zu erhoheiL Die 
i^^'^^J? ^ Temperatur von 20»C bis zum Siedepunkt der in dem Gel 

endiatoien Rtogkeit statt Handeh as sich bei der Gelflussigkeit beispielsweise mn Wasser und bd der 
Oelmate un SiOz, so findet der AltemngsprozeB im aUgemeinen bei 20 bis 90" Q vorzugsweise 20 bis 70*^ C bd 
t^t^S^^^ vomigsweise 6 bis 9, innerhalb von 1 Minute bis 48Stunden, insbesondere 

Die in dem Gel cnthaltenc FlQssgkdt wird in mindestens einem WasdiprozeB (Sdxritt d) dmxdi die eiddie 
odCT eme anderc Hus^gkeit ausgetausdit, die fur die nachfolgende Trodmung in Sdiritt e) geeignet ist 

Die Schntte a) cQ wwden un allgememen bd einer Temperatur zwisdien dem Gefrierpunkt der im Gel 
SSJ^t^"^ ^ ""^"""^ '^''^ Siedetempenitur der im Gel enthaltenen Flussigi^t 

»J!I!S!1'^J!!3^ in Sc^tt d) erhaltene Gel unterkritisdi zu dnem Aerogelverbundstoff getrodmet 
werdeaDas'nnodmungsverfahrenistdadurdigekennzdchnet.daB 

el) das im Sdmtt d) eriialtene Gd mit einer oder mehreren oberfladienmodifeierenden Substanzen so 
umgesew wird, <kB ein so groBer Antefl der Oberfladiengruppen des Gels durdi Gnmpen der oberfla- 
chenmodifmerendcn Substanz ersetzt wird, daB eine wdtere Kondensadon zwisdien den Oberfladien- 
^ppen attf versduedenen Porenoberfladien wdtgehend unteidrudct wini und/oder durch Andenmc des 
^^^J^l^^wisdien Porenoberfladie und Flussigkdt aus der getrodmet wild, (fie KapOlaii^ 

e2) gegebaienfalls die in dem Gd endialtene Flussigkeit ausgetausdit wird und 

^ ^ dner Temperatur unter der kritisdien Temperatur der in dem Gel enthaltenen 
Flto^at und emem Drudc von QfiOl bar bb zu dem Dampfdnidc dieser Flussirfcdt bd dieser TemDcratur 
getrocknet wird. 

werdOL Entl^ das Gel beispielsweise Wasser, empfieUt es sich, das Gel mit einem protischen oder aprotisdien 
or^msdieji L&iungsmittel za waschen bis der Wassergehalt des Gek £ 5 Gew.-%, bevorzugt S 2 Gew •% 1st 

«nsan«afae Lasungsmittel werden dabei im aUgemeinen Ether, Ester oder Ketone sowie aliphatisdie oder 
Mwnaisdte KahlenwassHstoBe verwendet Bevorzugte LSsungsmittel sind Methanol, EthanoL Aceton. Tetra- 
hydrotoan, Essigsaureefliylester. Dioxan, n-Hexan. n-Heptan und ToluoL Man kann audi Gemisdw aus dea 
Si'llSi;**™^"*^ verwenden. Das LSsungsmittel muB hinsidididi der im folgenden Sdiritt eingesetz- 
ten obe m a cnCTm odiiizierenden Substanz weitgehend inert sein. 

DunA die m Sdiritt el) verwendeten oberflSdienmodifiaerenden Substanzen wird ein groBer Anteil der 
^fdroiMen oder reakoven Obetfladiengnippen auf den PorencrfioilSdien zu i^diophoben oder zor weiteren 
Kondensadon ungeeignetenOberifidiengruppenumgesetzt uuBrairwcaieren 
j.^^^^ ^ Kondensation zwisdien Gruppen auf versdiiedenen Poi«ioberfladien unter- 

^^a^:!!!^ ^^^^^^ *!f Kontak^els zwisdien Porenwand und Hfissigkeitsmeniskns der 
Flussigjceit aus der getrodmet wird, die K^nllarkraftereduzierl 

u^u!i^? ^ ^ ein SiHdnm-. ein Ahaninium- oder ein Sifidumalmniniumoxidgel ist, treten als ursprtogH- 
„ OJwrajfbengnippen mi aUgemeinen Gruppen der Fonnd MOH odo- MOR auf, wobei M - Al oder Si mid 
? ^13"^;"^ vorzugsweise Metfaji oder Etbjl, ist Durdi Umsetning mit oberfladiemnodifiaerenden 
aibnusen der angememoaFormel R'.MX« wetden die ursprungiidien Oberfladiengnippen duidi inerte 
Gruppen des Typs MR „ teilweise oder ganz ersebt Dabei sind n und m ganze Zahlen grtfier als Nul detoi 
Summe der Werti^eit von M entspridit R' ist Wasserstoff oder dn nidit reaktiver oinnisdier lineaier 
r'^"!^ .'^J?a^s*er Oder heteroaromatisdier Rest wie Q-QrAlkyl bevoraigt 
Ci-Cf-Alkyl, vontugswei^ Methyl oder Ethyl. Qydohaqi oder Phenyl; die R' sind unabhSngig vondnandw 
gtaj Oder v^sdueden «^er kSnnen verbriickt senL Writer ist X ein Hategen. vorzugsweise a oder dn Rest 
~ 1:' 7 °^^r^ ^ ^ geradkettigen oder verzweigten, ein- oder mehrfadi dddi oder 
VOTdneden subsu^uertoi ahphatisdien Rest C, bis C,g darsteflt. in dem eme oder mehrere CHrGnippen dnrch 
Z^Z^^'ir^T^T: 7^£- -0(C-0)-. SiR"'2-. -co-, Phenylendiyl muI/idsTteln jeS 

K^5"S'bI;S^^ ^'"^v^^ '^"T- PhenytC-CrAJkyi oderaLyl 

B^oaer K em Benzylrest oder Hienyirest bedeutet, der durdi 1 bis 5 Substituenten R'. OR OR' GOOR' 

^^9* «**r CN substituiert sdn kami: im FaHe von N komien die R" miiibhS^' 
vonemamier gieuA oder versdueden sem. Ist m mindestens zwci. so kdmten die X unabhSngig vDneinan^ 

SiS^^t^Sw^e^ ^'"^^ ^ '^"^ Misdinngen der oberflic^unmodifizietendeB 

Bevonaigt wenlen Silyfieru^gsmittel da- Fonnd R'4_nSia. oder R'^-i^itORTb mit n » 1 Ins 3 eingesetzt 
wobeiR'undR"dievorstehendeBedentunghaben. 

rf,^".ji^i^^'°'*u^f'^5- V«?P«sw«s« verwendet man Methyltridilorsilan,Dimediyldidilor5ilaii,Trime- 
ftyldilorsilaaTtmiethyimethoxysilanoderHexamediyidisilazan. 

Vorwgswdse kann d^ silylierte G«l in Sdiritt e2) mit dnem protisdien oder aprotisdien Losungsmittd 
^TOSchen werden, bis die unumgesetzte oberfladienmodifizierende Substanz im WBsentficfaen eoS ist 
(Restgdialt S 1 Gew.-%). Geeignete L5sungsmittd sind dabd die fur Sdiritt d)geiiamilen.Anak^ 



4 
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als bevorzogt goiannten Losungsmittel auch hier bevorzugt 

In Scfaritt e3) wird in einer besonderen Ausfuhningsfonn das gegebenenfaDs verstSrkt^ oberflSchenmodifi- 
derte Gel bei Temperaturen von -30 bis TOO^Q vorzugsweise 0 bis lOO^Q sowie emern Drnck von 0,001 bis 
20 bar, bevorzugt 0^01 bis 5 bar, besonders bevorzugt (U bis 2 bar, getnxtoet Hdhere Temperaturen als 200'' C 
und/oder h6here DrQcke als 20 bar and obne weiteres m5gfidi, aber sie sind mit QberflQssigeni Aufwand 
verbunden und bringen kdne VorteQe mit sicfa. 

EMe TVocfcnung wird im allgemeinen so lange fortgefOhrt, bis das Gel dnen Ldsungsmittel-Restgehalt von 
weniger als 0,1 Gew.-% aufweist 

Als Trocknungsverfahren geeignet sand zum Bdspiel (fie Kcmtaict- and Konvektionstrocknung. 

DarQber hinaus kann die Trockmmg des Gels dnrch Verwendung von dielektriscben Trocknungsverfahren, 
z. R duFch Mikrowellentrocknung, wesmtlich beschleunigt werden. Dazu wird nadi der OberflScfaenmodifika- 
tion das L5sungsmittel in Schritt e2), fails eiforderiidi, gegen ein Losungsmittel ausge t a usc ht> das MikroweQen 
gut absorbiert wie z. B. Wasser, Ethanol oder vorzugsweise Aceton. EHe Gele lassen ddi dann in einem 
MlkroweDentrockner schneU trocknen. £s ist ebenfaDs mo^ch, die Trocknung nnter EinstraUung sichti>aren 
Lichts durchzufuhren. 

Besonders vortdlliaft fOr Losungsmitteiaustausch und Trocknung sind Gele mit einer Didce zwisdien 0^ und 
5 mm, da die Dauer fOr den Austauscfa von Losungsmitteln bzw. die Trocknungszeit wesentiichdurcb Diffusion 
des Losungsmittels bzw.des L5stmgsmitteidampfes bestimmt wird 

Bevorzugt ist Verfahren zur Hersteliung von erfindungsgmfiBen Aerogehrerbundstoffen, enthaltend ein 
SiOr Aerogel das dadurch gekennzeicfanet ist, daB 

a) dne wSBrige Wasserglaslosung (SiOr^onzentradon im allgemeinen ^ 10 Gew.-%, vorzugswdse ^ 



harzes oder einer Mineralsaure, und zu, der dabei entstandenen Kieselsaure eine Base, im allgemeinen 
NH4OH, NaOH, KOH, Al(OH)s und/oder koUoidale Kieselsaure, gegeben md, 

b) gegebenenfalls Fasem zugegeben werden, 

c) man die Kiesdsinre polykondensieren lafit; 

<Q das Gd mit einem organisdien LSsungsmittd gewasdien wird. Ins der Wassergehalt des Gels :£ 
5 Gew.-<Mi ist; 

el) das in Sdnitt d) erbaltene Gd mit einem SQ^^ierungsmittd umgesetzt wird, 

e2) gegebenenfalls das ^iierte Gel mit dnem organisdien L5sui^gsmittd gewaschen wird has der Restge- 
halt d^ unumgesetzten Sll^erungsmjttels ^ t Gew.-% ist und 

e3) das in Sdxritt el) oder e2) erbakene sil^iierte Gd bd -30 bis 200^C nnd 0;001 bis 20 bar getrodmet 
wird> 



auf^braditen 



;enen 4o 



In Sdiritt a) wird bevorzugt ein saures lonenaustauscfaerharz eingesetzt 

Der so erfaaltene Verbuikdstoff ist hydrophob, wenn die durch die OberflSdiei 
Oberflidiengnippen hydrophob sind, z. E bd der Verwendung von TrimethyldxlorsOan. Die Hydrc^hobidtfit 
kann nadxtraglidi belspielswdse durdi Austrdben bzw. partieDe Pyrolyse reduziert woden. 

Ahemativ kann in SdiriU e) das in Sdiritt (Q erfaahene Gd B. durdi Dberfuhrung der im Gd 
Flussigkdt m einen Oberkritisdien Znstand und ansdilie&endes Entfemen der FIQssigkdt vom Peststoif durdi 
Entspannungsverdampfung bd fiberkritisdier Temperatur zn dnem Aerogelverinxndstoff getrocknet werden. 
Dazu muB m Sduitt d} fOr den Austausdi eine fOr die Trodcnung geeignete FIGssi^ett, wb z. B. flOssiges OO2 
oder Methanol benutzt werden. T^pische Prozesse zur Gberkritisdien Trodamog aus CO2 sind z. Bl in der 
US-A-*^ 10863 Oder in Bommd M.J, de Haan, AA, Joumd of Materials Sdence, 29, (1994X S. 943-948, und aus 
Methanol in der EP-B-0396076 oder der WO 93/66044 besduieben. 

Um T^ im Sdilufi ein hydrophobes Aerogd zu erhalten, kann das Gd zwisdien Sdiritt d) und e), gegdbenenf alls 
nadi dem Ldsungsmittehausdi, mit einer oberfl&dienmodiflderenden Snbstanz umgesetzt werden, die zu dner 
Hydrophobmerung der Oberfladie fOhrt Gegebenenfalls muB nadi dlesem Sduitt das Losungsmittel nodi 
einmal gegen die fur die Trodcnung gedgnete Flussig^eit ausgetausdit werden. Dazu geeignet sind z. R die 
oben genannten Stoffe und Verfahren zur Oberflldienmodifikatioa Vorteilhaft kaim die Umsetzung aber audi 
nac h der Trodcnung durdi eine Reaktioo in der Gasphase erfolgen. 

Vorzugsweise endialten die erfindungsgemSlB verwendeten Aerogele keine Bindemittd als Zusatzstofie, um 
die Wgrmddtfahigkeit mdglic^ niedrig zu halten. 

Die Hersteliung der erfindungsgemaBen FoKen erfolgt nadi einer bcvorzugten Variante so, daB ein gedgne- 
tes Sol, gegebenenfalls nadi dem Schritt b), auf eine gegebenenfalls vorbehandelte Folie aufgebradit und durdi 
Pol)icondensation zu einem Gd umgesetzt wird. Die Zugabe des KondensationsRuttels, bdspieisweise einer 
Base, kann dabd kuiz vor oder aber audi nadi dem Aufbringen auf die Foiie erfolgen. 

Das Aufbringen kann nadi untersdiiedlidien, dem Fadimann gelaufigen Didc- und Dflnnsdiichttedmiken, 
wie Spntzen, Taudien, Dipcoating, Spaditdn und Verstreidien erfolgen. 

Um bei Auftragen besonders homogene Sdiiditen zu erhalten. kann das, gegebenenfalls verdunnte, Gd vor 
dem Besdtiditen einer Ultraschanbehandlimg unterworf en werden. 

AnsdilieBend wird wie bd der Aerogel-HersteUung besdirieben wdterverfahren, wobd jedoch stets darauf 
geaditet werden muB, daB die eingestellten Temperaturen unter der Sdunelz- oder Glastemperatur der unbe> 
schiditeten Fofie liegen, damit diese nidit zersetzt wird 

Auf diese Weise heigesteihe Folien zdgen eine sehr gute Haftung des Aerogels und kaum Risse. 

Eine weitere Prodi^tionsvariante fur die erfindungsgemaBe Folie ist die Hersteliung dues, vorzugsweise 
glasfaserverstarkten. Aerogels nut anschiieBendem Aufideben der Aerogel-Sdiidit auf die gegebenenfeUs vor- 
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behandelteFoGe: 

Eine weitere HersteUimg der erfmdungsgemaBen FoUe erfolgt durch Atifbringen von Aerogelpulver oder 
Aerogelgranulat. wobei dn Granulat auch em konf ekdoniertes Pulver sein kann. dem gegebenenfalls Haftver- 
mittler Z.B. in Form von Schmdzklebera zu gesetzt werden auf cine gegebenenfalls vorbehandelte Fofie. 
Ansc^eBrad wird eine rweite Folic gieichen oder unterschiedlichen Typs auf die Aerogelschicht gelegt imd 
gegebenCTfalls iinter Znhilfenahme von Vakuumtechnik und gegebenenfalls unter Brhitzen an cfie erste FoUe 
ani^drucAt und teihreise mit ihr so verschmobeo und/oder verklcbt, daB Berwdie des Aerogels eingeschlossen 
weniea Die Fofien kdnnen durdi eine spezieUe Texturienmg oder dnen speziellen FonngcbungsprozeB bereits 
Vemefuogen enthaltoi, die fur einen AerogeleinschluB forderlich sind. 

Gegenstand der Erfindung ist audi eine Folic, erbaltlidi nadi diesem Verfahren. 

Diese Ptozedur kann befiebig haufig wiederholt werden, urn fidcere Sdiiditen oder Laminate aufzubauea 
Die erfindm^gemaBen Folien finden beispidsweise Anwendung als V^^rmedammaterialien. 
Daneben komien sie als Sdiallabsorptionsmaterialien direkt oder in der Form von Resonanzabsorbem 
verwendet werden. da sie eine geringe Schallgeschwindigkeit und, vergfichen mit monolithisdien Aerogden 
Oder Xerogelen, erne hdhere Schalldampfung sowie eine verbesserte SdiaUiibertragung von UltrasdiallseiKiem 
aufweisen. 

Aufgnmd ihrer niedrigen Dielektrizitatskonstanten und ihres geringen didektrisdien Verlnstfaktore eienen 
sie sich audi fur dektronisdieAnwendongen. 

Weitere mS^che Anwendungen sind bdspielsweise als Adsorptionsmaterialien oder, bd geeignetem oor5- 
5einFonenmatenal,alsMembran& » r 

Bei^ide 
Beispidl 

Eine Hostaphan® PET Fofie (Hoedist DiafoU Company, Grees, South Carolina) wild mit dnem Saueretoff- 
plasma 3 Stunden bei ZO torr behanddt und ansdiKcBend zur wdteren Besdiiditung mit dner Kiesdsaurelo- 
sung auf eme waageredite Unterlage, die an den Sdtcn eine Erbohung von 1 cm aufwdst, gdegt AnsdifieBend 
wffd die Fofie mit 1 mm dner 9%-igen Wasseiglaslosung. deren Kationen durcfa due lonenaustausdieraule 
munittelbar vorber abgetrcnnt wurden, uberschichteL Der pH-Wert d«- Losung wurde zuvor durch geringe 
Zupbe von 0,1 n Natronlauge auf 4,7 eingestdlt EHe Unterlage wnti fest verschlossen und auf emer Heizplatte 
airf 80 C CTwarmt Innerhalb von wenigen (10) Minuten gdiert die Losung zu emem festen Gel. das nodi fur 
3 Stunden bei WC gealtert winL AnschfieBend wird die Unteriage mit der Fofie und dem darauf haftenden Gd 
nut emer Rate von TC pro Minute abgddihit und mit 9ml Aceton Qberschiditet und fur 20 Minuten stehen 
gdassen. Das unterstehende Aceton cnthalt Wasscr aus der Gdschicht Es wird abgegossen und mh nei»sm 
Aceton aufgrfuUt Der ftiozeB wird sooft wiederholt. bis der Wasswgehalt der abgegossenen waflrigen Aceton- 
losung unter 1 % (Kari Fischer Titration) fiegt Danach wird die Fofie mit dner Losung aus 5% Trimcthykshlora- 
tan m Aceton uberscfaichtet 

Die Unteriage wird emeut verschlcKsen und fur 1 Stunde stehen gdassen. AnscbfieBend wird die iibcmehen- 
de Losung abg^ssen, 3 x mit frischem Aceton fur je 20 Minuten nachgewaschen und die Fofie mit dem darauf 
haftenden, oberflachenmodifizierten Gd unverschbssen zur Xrocknung in dnen Trodtenschrank bd 50»C 
gesteut 

Nach 3 Stimden wird die getrocknete Fofie herausgenommen und abgdcuhlt Die Aerogdschicht wdst Idcfate 
Risse auf, bldbt abcr auch un getrockneten Zustand auf der Fofie haften. 

Zur Messimg der Wannddtfahigkeit werden 5 Schichten der so heigesteflten Fofie mit Ifilfe der Heizdraht- 
S., ^®A?^.^ ^ ^' ^I^^o* Ruschenpohler, J. GroB, J. Fricke. High Temperatures Hi^ Pressures, VoL 21. 
267-274 (1989) untersucht, die gemesseneLdtfihigkdtbctragt 21 mW/mIL 

Beispide2bis22 

Die mit dan Gd bcschichtete Fofie wird nadi der Trodmung aus dem Ofen genommen und voreiditig mit 
emer Deckfohe aus dem gldchen Material zum Schutz vor mechanisdier Zerstorung bedeckt undzur Wannldt- 
rahigkeitsmessung verwendet 

FoIgeQdeFofieawurdenanak>gzuBeispid 1 getestet: 
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Bsp 


Foiie 




mW/mK 


2 


rOiycSLcr vroiyeuiyienLer epi lu ioioli 


"PET" 


14 


3 


Lx)w GGnsiiy roiyetnyien 




18 


4- 


ttnyiSn'^rropyien wopuiynier 




17 


5 


"Oiyi*HrnBinyi-penLoni 




19 


D 


r 0 lyiGlroTi uo re uiy 1 en 


"PTFE" 
ill" 


17 


7 


rOiyil-DUTeni 


"PB" 


18 


8 


roiystyroi 


"PC 


18 

• 


9 


Polyvinyiacetat 




15 


9 


Poiyvinylchiortd 




16 


10 


Polyvinytidenchlond 




1 

1 O 


11 


Polyvinylfluond 


PVr 


1 A 
i *r 


12 


Polyvinyiacrylnitrii 


M A & lit 

"PAN 


1 7 


13 


Polymethylmethacrylat 


PMMA 


1 D 


14 


Polyoximethylen 


POM 


1 Q 


15 


PolyphenylensulTon 




1 ft 
1 O 


16 


Celluiosetriacetat 


LA 


1 fi 
■ w 


17 


Polycarbonat 


rw 


15 


18 


Polyethylenphthalat 


"PEN" 


18 


19 


Poiycaprolactam 




18 


20 


Poiyhexamethylenadipamide 




17 


21 


Polyundecanoamid 




16 


22 


Polyimid 




19 



10 
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50 



Analog zu dem Herstellungsverfahren aus dem Beispiel 1 wird eme "high density Polyetfaylen HOPE Folic" 
veiwendet nnd in die Haltcnmg gelegt Auf das Sol wird einc 1 mm dickc Schicht aus einem Glasfaservlies GH 
50502 der Finna "Glasfaser Regensburg" gelegt, das znvor bd 600'C fur 30 NOnuten ausgegHiht wurdc. Das Sol 
wird analog zu Beispid 1 heigestellt und Qber das Glasfaservfies gegossen. Es bildet sidi cine 1 mm hohe 55 
Solscfaidit auf der HDPE-FoCc» in der das Vlies gIdchmfiBig verteilt ist Die weitere Aufarbeitung folgt dem 
Beispiel 1. Nadi der Trodmung wird die mit Aerogel besdiiditete Fofie mit dner 2. HDPE-Folie bededct Da alle 
Sdiiditen Cditduichl&ssig sind, kann die Faserstruktur des eingesdiiossenen GlasfaservDeses dentiidi erkaont 
weideo. Die Warmdeitfihigkeit der Probe betragt 18 mW/mK. 

GO 

Bdspiet24 



Analog zu Beispid 23 wird als Untedage cine PET-Folie verwendeL Darauf wird cine 2 mm didce faserver- 
stixkte Aerogdsdiidtt hergestelh und ansdilieBend mit dner HDPE-FoIie abgededct Die Warmeleitfaliigkdt 
der Probe betrSgt 16 mW/mK. & 

Analog zu dem Beispiel 23 werden f olgende Fofien getestet: 
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Bsp. 


Folie 




Aerogel- 
sen lent 
Imm] 


WLF 
mw/mK 


25 


Polyester (Polyethyienterephthalat) 


"PET" 


2 


15 


26 


Low density Polyethylen 


■LDPE" 


1 


19 


27 


EthyJen-Propylen Copolymer 


"EP" 


1.5 


17 


28 


Poiy(4-methyi-pentan} 


"TPX" 


2 


13 


29 


Polytetrafluorethyien 


"PTFE" 


2 


15 


30 


Polyd-buten) 


■PB" 


1 


16 


31 


Poiystyrol 


"PS" 


2 


14 


32 


Poiyvinyiacetat 


"PVAC" 


1 


17 


33 


Poiyvinylchlorid 


"PVC" 


1 


18 


34 


Polyvinylidenchlorid 


"PVDC" 


1.5 


14 


35 


Polyvinylfluorid 


"PVF" 


1.5 


16 


36 


Polyvinylacryinitril 


"PAN" 


2 


13 


37 


Polymethyimethacrylat 


"PMMA" 


2 


13 


38 


Polyoximethyien 


"POM" 


2 


15 


39 


Poiyphenyi^isulfon 




1 


16 


40 


Celiulosetriacetat 


"LA" 


■ 


17 


41 


Polycarbonat 


"PC" 


1.5 


14. 


42 


Polyethyienaphthalat 


"PEN" 


1 


18 


43 


Poiycaprolactam 




2 


15 


44 


Poiyhexamethyienadipamide 




1 


18 


45 


Poiyundecanoamid 




1 


18 


46 


Poiyiinid 




1 


19 



55 



€0 



Beispiei47 

In emem 200 ml BediCTgias werden 60 ml emer wafirigen Dispersion aus Styrol/Acndat-CoDoIvmerKaiL 

50 bis 250 mn Schuttdichte OJK g/cm^ mit einem PropelleiTuber 
b« 1200 U/Ijtojenjuscht. erne flieBShige Suspenaon entsteht CKese wird ak wfinnedSmiiieiida- iO^tt^ 

mit emem Rakel auf eine PoIyesterfoEe au^tragen. AnscfaEeBend winl ein 2 mm dSdkes. 
feservewartes Aerogel, das am Wasserglas mid MiaoGth Glasoadeliiiate beisestellt wurde anfgelegt Ab 

^rS^i!!^;^"^*^!:^?.^^ Unteriage vorbereitete PET-FoBe mit der Klebstoffsehe nacfa unten auf 
die Aert^elsducht aufgefegt Das so prapancrte Lammat wild in einem Ofcn bei TCC fur 24 Shinden nachbe- 
handdLAiiscliIieBeiidwirddie^^eIeitffihigkeitdesIjuiiimitsab24mW/n^ 
Analog zu dem Beispiel 47 werdea fdgende Folien getestet: 
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Bsp. 



Folie 



Aerogel- 
schicht 



Patentanspruche 



WLF 
mW/mK 









Liiiii ij 




48 


Polyester (PoiYetnyienterepntnaiatj 


"OCT" 




i *r 


• 

43 


Low density Polyetnylen 


LJJr C 




13 


50 


Ethylen-Propylen Gopoiymer 


Cr 




Id. 


51 


Polyl4-methyl-pentan) 


I r A 




1 O 


52 


Polytetrafluorethylen 


PTrc 




1 o 


53 


Polyll-buten) 


r D 




1 O 


54 


Polystyrol 


PS 


3 




55 


Poiyvinylacetat 


"PVAC- 


1 


19 


56 


Polyvinylchlorid 


"PVC" 


1 


20 


57 


Polyvinylidenchlorld 


"PVDC" 


0.5 


21 


58 


Polyvinylfluorid 


•PVF- 


2 


20 


59 


Polyvlnylacrylnitril 


"PAN" 


3 


16 


60 


Polymethylmethacrylat 


"PMMA" 1 


19 


61 


Polyoximethylen 


"POM" 


2 


15 


62 


Polyphenylensuifon 




2 


17 


63 


Cellulosetriacetat 


"LA" 


2 


18 


64 


Poiycarbonat 


"PC" 


1.5 


14 


65 


Polyethytenaphthalat 


"PEN" 


1 


19 


66 


Polycaprofactam 




1 


20 


67 


Polyhexamethylenadlpamide 




2 


15 


68 


Polyundecanoamid 




1 


17 


69 


Polyimid 




4 


13 
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1. Beschichttte Folie, enthaltend eine Aerogelschicbt 

2. Vcrfahren zur Herstelltmg eincr besduchteten FoBc narii Anspruch 1, dadurch gekeimzeichnet, daB man 
auf eine Folie ein Sol aufbringt imd durch Kondensation und Trocknung zu einem Aerogel umsetzt 55 

3. Verf ahren zur HersteQung einer besduchteten Folie nadi Ansprudi 1, dadurdi gekeimzftinhnet, daB man 
^ Aerogel hersteDt nnd auf einer Folie verldebt 

4. Vcrfahren zur Her^Uung einer besduchteten Folie nadi Ansprudi 1, dadurch gekennzddinet, daB man 
Aerogdpulver oder -granulat auf dne FoGe aufbringt dne zweite Folie anflegt und nut der ersten Folie so 
verscLnifaet odec verklebt daB Bereiche des Aerogels emgeschlossen werd^ 60 

5. Verwendung einer bescfaichtetea Fblie nadi Anqinich 1 als WSnnedSmmateriaL 
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- Leerseite - 
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